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© Verfahren 2ur Herstrtiung von rohrf6rmigen Kdrpern, . 
bet wetehem ein Gemisch aus dem Werkstoff des auszubil- 
denden Kdrpers in Pulverform {teste Phase) und einem 
Baidemfttel in flussiger Phase in eine Hohlform mit einer der 
Geometrie des auszubildenden Korpers entsprechenden 
Geometrle eingebracht wird, derart, daB die Hohlform urn 
thro Ungsachse gedreht wird, wobai sich das Purver- 
Bjndemrttel-Gemisch an der Innenwand der Hohlform abla- 
gert und OberschQssiges Bindemfttel entfemt wird, wonach 
der entttandene GrOnkorper wetterbearbettet wird, wobei 
die teste Phase und die flOssige Phase getrennt voneinander 
m die Hohiform eingebracht warden* 
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Verfahren zur Herstellung von rohrformigen Korpern und 
Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
rohrformigen Korpern, bei welchero ein Geraisch aus dem 
Werkstoff des auszubildenden Korpers in Pulverform (feste 
Phase) mit einem Bindemittel in flussiger Phase in eine 
5 Hohlform mit einer der Geometrie des auszubildenden Kor- 
pers entsprechenden Geometrie eingebracht wird, derart, 
dafl die Hohlform um ihre Langsachse gedreht wird, wobei 
sich das Pulver-Bindemittel-Gemisch an der Innenwandung 
der Hohlform ablagert und iiberschussiges Bindemittel ent- 
10 fernt wird, wonach der entstandene Grunkorper weiterbear- 
beitet wird. 



Die Erfindung betrifft weiter eine Vorrichtung zur Durch- 
fuhrung eines solchen Verfahrens. 

15 

Ein Verfahren der eingangs beschriebenen Art ist bekannt 
aus GB-PS 682 580. Dieses bekannte Verfahren dient dazu, 
porose Glasrohre, z.B. als Filter fur Laborzwecke, herzu- 
stellen, wobei es auf eine moglichst gleichmaBige Poren- 
20 verteilung und PorengroBe zwischen den angeschmolzenen 

Glaspartikeln ankommt und die Poren untereinander in Ver- 
bindung stehen miissen. 

Zu diesem Zweck werden Suspensionen von Glaspulver mog- 
lichst einheitlicher KorngroBe in einem, ein Absetzen der 

25 Peststoffpartikel verhindernden Bindemittel, z.B. einer 
wasserigln Glyzerinlosung, unter Zusatz von Benetzungs- 
mitteln ijnd Mitteln, die ein Aufschaumen der Suspension 
verhindejn, standig geruhrt, um die Peststoffpartikel 
innerhaU der Suspension in einem gewunschten, der spate- 

30 ren Poroi itat entsprechenden, Verteilungszustand zu hal- 
ten, bevjr sie in die Zentrifuge eingebracht werden und 
dort auf ider Innenwand einen lockeren Verbund abgeschiede- 
ner Festitof f partikel bilden. 
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Ein sblches Verfahren ist nicht geeignet, wenn auf einer 
Zentrifugeninnenwand Feststof fpartikel abgeschieden werden 
sollen r die in raoglichst dichter Feststof fpackung vorlie- 
gen mussen. 

5 

Ein Verfahren zur Herstellung von Glask6rpern r die als so- 
genannte Preform fur die Herstellung von optischen Fasern 
verwendet werden sollen r das ebenfalls rait der zentrifu- 
galen Abscheidung von Glaspartikeln, jedoch nicht in einer 

10 Suspension , sondern trocken, auf der Innenwand einer Zen- 
trifuge arbeitet, ist aus DE-PS 32 40 355 bekannt. Hier 
werden die Feststof fpartikel trocken als Schuttkorper wah- 
rend der Schiittung durch Rotationsf liehkraf t an der Innen- 
flache eines Stutzkorpers gehalten. Der Schuttkorper muB 

15 anschliefiend an seinem Urofang forrastabilisiert werden 

mittels Erhitzen und/oder durch Auftragen von erhartenden 
Klebern. Der formstabilisierte Schuttkorper muB dann an- 
schliefiend zu einem feinporigen Festkorper verprefit wer- 
den, da die durch die Schiittung erreichte Dichte der Fest- 

20 stoffpartikel fur die Anf orderungen, die an eine Preform 
fur optische Fasern gestellt werden mussen, nicht aus- 
reicht. Mit diesera bekannten Verfahren sind die Nachteile 
verbunden, daB erstens eine Forms tabil is ierung der Schutt- 
korper vorgenonunen werden muB, daB aber auch die fur eine 

25 Preform fur optische Fasern erforderliche Dichte der Fest- 
korperpackung durch einen anschlieBenden PreBprozeB erst 
noch hergestellt werden muB. Der anschlieBende PreBprozeB 
zur Bildung eines feinporigen Festkorpers hat aufier, daB 
er einen zusatzlichen ProzeBschritt darstellt, noch den 

30 Nachteil r daB eine durch die Schiittung von Kornern unter- 
schiedlicher Stoffe zunachst hergestellte definierte inho- 
mogene Brechungsindexverteilung beeintrachtigt werden 
konnte . 

Dadurch, daB die Pulver trocken zentrifugiert werden, 
35 konnen auch Probleme hinsichtlich der Homogenitat des 

abgeschiedenen Materials auftreten; aufgrund elektrostati- 
scher Aufladungen wird eine gleichmaBige Sedimentation und 
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der Zusamraenhalt der Formkorper erschwert. Ein weiterer 
Nachteil ist f daB der Schiittkorper ein ortlich unter- 
schiedliches Schwindungsverhalten aufweisen kann? dies 
fvihrt leicht zu Delaraination einzelner Schichten. 

5 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, das eingangs ge- 
nannte Verfahren der art zu verbessern, daB rohrformige 
Korper hergestellt werden konnen, die eine sehr hohe 
Packungsdichte der Feststof fpartikel in der abgeschiedenen 

10 Schicht aufweisen, mit dem Schichten von Feststof fparti- 
keln unterschiedlicher chemischer Zusammensetzung defi- 
niert und in hoher Packungsdichte abgeschieden werden 
konnen r ohne daB die definierte Anordnung chemisch unter- 
schiedlicher Feststof fpartikelschichten durch nachfolgende 

15 Bearbeitungsschritte des Griinkorpers gestort wird und das 
es ermoglicht, insbesondere Si02~Rohre hoher Dichte, Homo- 
genitat und Reinheit herzustellen, die gerade noch eine so 
geringe Porositat aufweisen r daB eine nachfolgende Reini- 
gung unter EinfluB von Gasen gut durchfuhrbar ist und eine 

20 Sinterung zu Quarzglasrohren insbesondere einer fur die 
Herstellung von optischen Wellenleitern erforderlichen 
Qualitat ermoglicht wird. 

Diese Aufgabe wird erf indungsgemaB dadurch gelost, daB die 
25 feste Phase und die flussige Phase getrennt voneinander in 
die Hohlform eingebracht werden. 

Nach einer vorteilhaf ten Weiterbildung der Erfindung wer- 
den das Bindemittel und die feste Phase nacheinander fiber 
30 Dosiervorrichtungen in die Hohlform eingebracht r wobei zu- 
nachst die flussige Phase auf der Innenwandung der Hohl- 
form abgeschieden wird. 

Hiermit ist der Vorteil verbunden, daB zunachst Binde- 
mittel in Form eines Flussigkeitsf ilmes auf der Innenwan- 
35 dung der Hohlform abgeschieden w rden kann. 
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Das Bindemittel kann Fliissigkeiten unterschiedlicher Art 
umfassen. Fur diesen Zweck kann jede indifferente Flussig- 
keit benutzt werden, z.B. Wasser, organische Flussigkei- 
ten, gegebenenfalls unter Zusatz von Dispergierstof fen f 
5 Stabilisierungsstoffen oder dergleichen f die dem Fachmann 
wohl bekannt sind. 

Anschliefiend kann die pulverformige feste Phase auf der 
Bindemittelschicht abgeschieden werden. Durch Zentrifugal- 

10 krafte werden die Feststof fpartikel auf den Fliissigkeits- 
film getrieben, wo eine Benetzung erfolgen kann und die 
feinen Teilchen rait Dispergiermittel uberzogen und vor 
einer fruhzeitigen Koagulation bewahrt werden. Im Flussig- 
keitsf ilm driften die Feststof fpartikel nun getrennt von- 

15 einander zur Innenwandung der Hohlform, wo sie rait groBer 
Packungsdichte (50 bis 90% der theoretisch moglichen 
Packungsdichte) abgelagert werden. Die Zwischenraume blei- 
ben mit der flussigen Phase, die ein Dispergiermittel und 
ein Bindemittel enthalten kann, ausgefullt. Um eine 

20 gleichmaBige Ablagerung der Feststof fpartikel langs der 
Achse der Hohlform zu erleichtern, kann die Pulvereingabe 
kontinuierlich in axialer Richtung verschiebbar vorge- 
noramen werden. Um eine moglichst schnelle Abscheidung zu 
erreichen, kann die Zugabe der flussigen Phase ebenfalls 

25 kontinuierlich iiber getrennte Zufiihrungen vorgenomaen und 
gerade so bemessen werden, daB die abgeschiedene Fest- 
stof fpartikelschicht stets nur mit einem dunnen Flussig- 
keitsfilm bedeckt ist. Die Vorteile sind hierbei, daB die 
ProzeBdauer gegeniiber einer einmaligen Zugabe der benotig- 

30 ten Menge an flussiger Phase erheblich vermindert werden 
kann, da die Abscheidungszeit proportional zur Viskositat 
der flussigen Phase und der Filrodicke ist. Eine Separation 
von Feststoffpartikeln unterschiedlicher Dichte und Ab- 
messungen wird durch diese MaOnahme minimiert. Die innen 

35 zu beschichtende Hohlform kann sowohl in horizontaler als 
auch in vertikaler Position um ihre Langsachse drehbar 
sein. 
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Nach einer weiteren vorteilhaf ten Ausgestaltung der Erfin- 
dung werden das Bindemittel und die feste Phase gleichzei- 
tig iiber die Dosiervorrichtungen in die Hohlform einge- 
bracht, wobei uberschussige flussige Phase wahrend des 
5 Prozesses abgesaugt wird* 

Hiennit ist der Vorteil verbunden, daB jeweils nur ein 
sehr dunner Plussigkeitsf ilm (1mm, vorzugsweise 10 bis 
100pm) fiber bereits abgeschiedenen Peststof fpartikeln 
steht, was die Sedimentationszeit der Feststof fpartikel 
10 verkurzt und damit eine Entmischung von Feststof fpartikeln 
unterschiedlicher GroBe wahrend der Sedimentationszeit 
vermindert. Nach diesem Verfahren lassen sich alle irgend- 
wie strukturierten Rohre (Vorformen fur Singlemoden- und 
Gradientenf asern ) herstellen • 

15 

In diesem Zusammenhang ist von Bedeutung, daB Griinkorper, 
die anschliefiend zu transparentem Glas gesintert werden 
sollen, eine sehr gleichmaBige Kornverteilung in axialer" 
und radialer Richtung aufweisen raussen. Nur so lassen sich 

20 Schrumpfungsrisse beim Trocknen dieser aus submikroskopi- 
schen Teilchen bestehenden Grunkorper vermindem. Da fer- 
tig Lm Handel erhaltliche bekannte Feststof fpartikel-Aus- 
gangsnateri alien, die fur die Herstellung von optischen 
Wellenleitern verwendet werden, breite Komvertellungen 

25 aufzuweisen pflegen (z.B. Rorndurchmesser von 5 bis 

500 nm), ist es notwendig, zunachst eine Klassierung der 
Ausgangspulver vorzunehmen. Eine solche Klassierung kann 
beispielsweise so erfolgen, daB 1200 g eines im Handel 
erhaltlichen Ausgangsmaterials fur die Herstellung von 

30 optischen Wellenleitern (hochdisperses Si02-Pulver) in 

2000 cm 3 wasseriger konzentrierter Ammoniaklosung verruhrt 
und 30 Minuten lang unter Ultraschalleinwirkung disper- 
giert werden. Eine solche Suspension wird in einer groBen 
Labor zentr if uge 30 min bei 2,2 x 10 4 g zentrifugiert, die 

35 klare Losung abgegossen und die sedimentierten Kdrper eine 
Stunde bei 120°c getrocknet. AnschlieB nd erfolgt die 
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Klassierung in feines r mittleres und grobes Pulver, da- 
durch, daB der Sedimentkorper entsprechend den abgeschie- 
denen Kornf raktionen in drei Teile aufgeteilt wird. 
Jedes Drittel des ur sprung lichen Sediroentkorpers kann 
5 jetzt allein als Ausgangsmaterial zur Herstellung eines 
Grunkorpers nach dem Verfahren gemaB der Erf indung erfolg- 
reich eingesetzt werden. 

Nach einer vorteilhaf ten Weiterbildung des Verfahrens nach 
10 der Erf indung wird auf die Innenwandung der Hohlform vor 
Anbringen von Pulver und Bindemittel ein Gleitf ilm zur 
besseren Entformbarkeit des Grunkorpers aufgebracht. Der 
Gleitf ilm kann vorzugsweise aus hochmolekularen Kohlen- 
wasserstof fen, z.B. Paraffin bestehen. Beispielsweise wird 
15 ein Paraffin mit einera Schmelzpunkt von 46 bis 50°C einge- 
setzt? der auf der Innenwandung der Hohlform sedimentierte 
Grunkorper kann dann durch leichtes Erwarmen der Hohlform 
mit z.B. einem HeiBluf tgeblase oder z.B. durch Eintauchen 
in heiBes Wasser sehr leicht entformt werden. 

20 

Nach vorteilhaf ten Weiterbildungen der Erf indung werden 
als Bindemittel ein- oder mehrphasige Flussigkeits-Binder- 
Gemische eingesetzt, wobei als Bindemittel vorzugsweise 
anorganisch/organische Losungen, organische Substanzen 
25 oder auch eine hydrophobe Flussigkeit eingesetzt wird* 

Eine hydrophobe Flussigkeit ist beispielsweise ein bei 
Raumtemperatur flussiges Paraffin. Wider Erwarten findet 
auch hier ein Feststof fpartikeltransport im Bindemittel 
30 statt. Es wird vermutet, daB die auf der Oberflache von 
z.B, Si02-Feststof fpartikeln adsorbierten OH-Gruppen hier 
eine Rolle spielen, daB z.B. eine ausreichende Stabilitat 
der Feststof fpartikel untereinander durch Briickenbildung 
erreicht wird. 



35 
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Nach der Sedimentation der Feststof fpartikel kann eine 
Bntformung leicht durch Erwarmen der Hohlform auf etwa 100 
bis 150°C erreicht werden. 

5 Praktisch fur einen industriellen FertigungsprozeB sind 
nach einer vorteilhaften Weiterbildung des Verfahrens ge- 
maB der Erfindung als Bindemittel UV-hartende Polymere, 
die bei Raumtemperatur diinnflfissig sind. 

0 Nach weiteren vorteilhaften Ausgestaltungen der Erfindung 
ist die feste Phase ein fiir optische Wellenleiter geeigne- 
ter Werkstoff , insbesondere hochdisperses Si02~Pulver ei- 
ner KorngrSBe iin Bereich von 5 bis 500nm r vorzugsweise von 
10 bis 200nm ohne oder mit fiir die Einstellung eines ge- 
15 wunschten Brechungsindex geeignete(r) Dotierung. Die Do- 
tierung kann beispielsweise fiber Zugabe von Ge02-Pulver 
erfolgen. 

Nach vorteilhaften Weiterbildungen der Erfindung wird der 
pulverkeramische Werkstoff , z.B. fur die Herstellung von 
20 optischen Wellenleitern, in Chargen abweichender chemi- 
scher Zusaroraensetzung nacheinander in die Hohlform einge- 
bracht r insbesondere derart r daB sich Schichten unter- 
schiedlicher Zusammensetzung entsprechend einem gewvinsch- 
ten Brechungsindexprofil auf der Innenwandung der Hohlform 
25 abscheiden. Durch Zufuhrung unterschiedlich zusammen- 

gesetzter fester Phasen und Variation ihres Verhaltnisses 
zueinander fiber die Zeit lassen sich nahezu beliebige Zu- 
sannnensetzungen fiber die Wanddicke aufbauen. Pur die Her- 
stellung von optischen Wellenleitern 1st die def inierte 
30 Anderung des Brechungsindex fiber den Radius von groBer Be- 
deutung. 

Durch Einsetzen mehrerer Dosiervorrichtungen ist es mog- 
lich r unterschiedliche Feststof fpartikel strome in den 
35 Innenraum der Hohlform zu leiten, z.B. reines Si02~Pulver 
und mit Ge02 dotiertes Si02~Pulv r, um so beliebige Bre- 
chungsind xprofile im abgeschied nen Grunkorper aufzubau- 
en. 
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Nach einer vorteilhaf ten Ausgestaltung des Verfahrens nach 
der Erfindung wird die Herstellung der festen Phase iiber 
einen chemischen ProzeB in der Gasphase unmittelbar vor 
ihrer Abscheidung auf der Innenwandung der Hohlform vorge- 
5 noromen, derart r dafi gasforraige Ausgangssubstanzen in Oder 
unmittelbar vor der als Zentrifuge wirkenden Hohlform er- 
hitzt und reaktiv umgesetzt werden, wobei die Gasphase als 
Dispergiermittel fiir die entstehende feste Phase wirkt. 
Hierbei werden als gasformige Ausgangssubstanzen vorteil- 
10 hafterweise SiH4 und 02 eingesetzt? dem Pachmann sind fur 
derartige Prozesse jedoch z.B. auch die Halogenide des 
Siliciums bekannt. Die wahrend des ProzeBablaufes erst 
entstehenden Feststof f partikel geraten direkt in das Be- 
schleunigungsfeld der Zentrifuge und sedimentieren auf der 
15 Innenwandung der Hohlform. Ein Vorteil dieses "in situ*- 
Prozesses ist die genaue Dosierbarkeit der Feststoffpar- 
tikel" und ihre nahezu ideale Dispersion in der Gasphase. 
Der Kachteil einer konvektiven Gasstromung kann hierdurch 
kompensiert werden. 

20 

Eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des erf indungsgemaBen 
Verfahrens ist gekennzeichnet durch eine als Zentrifuge 
antreibbare Hohlform r die durch zwei senkrecht zur Langs- 
achse der Hohlform angeordnete Aperturblenden verschlieB- 
25 bar ist r durch deren Offnungen mindestens je ein Rohr als 
Dosiervorrichtungen entlang der Langsachse der Hohlform 
verschiebbar sind, derart r daB ein Teil des (der) Rohres 
(Rohre) auflerhalb der Hohlform verbleibt und von dort mit 
in den Innenraum der Hohlform einzubringenden Stoffen 
30 beschickbar ist und der andere r im Innenraum befindliche 
Teil des (der) Rohres (Rohre) mit mindestens je einer Aus- 
trittsoffnung (Diise) versehen ist f durch die in den Rohren 
befindliche Stoffe zunachst in den Innenraum der Hohlform 
gelangen und durch Zentrif ugalkraf te auf der Innenwandung 
35 der Hohlform abscheidbar sind, wob i nach vorteilhaf ten 
Weiterbildungen der Erfindung die Hohlform ein Rohr ist, 
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das stirnseitig mit den Aperturblenden verschlieBbar ist, 
der Z ntrifugalantrieb der Hohlform mit Hilfe eines 
Motors, mit dessen Achse die Hohlform verbunden ist, er- 
folgt Oder der Zentrifugalantrieb der Hohlform derart 
5 erfolgt, dafl die Hohlform Rotor eines Elektro-Motors ist. 

Ausfiihrungsbeispiele der Erfindung werden im folgenden an- 
hand der Zeichnung naher beschrieben und in ihrer Wir- 
kungsweise erlautert. 

10 

Die Pigur zeigt eine schematische Darstellung einer Zen- 
trifugenanordnung mit einer Hohlform zur Herstellung von 
rohrfdrmigen Korpern nach der Erindung. 

15 In ein horizontal (oder auch vertikal) gelagertes Rohr als 
Hohlform 1, dessen Stirnflachen durch abnehmbare und in 
der GroBe ihrer Offnung 5 einstellbare Aperturblenden 3 
teilweise verschlossen sind, wird zunachst eine flussige 
Phase 17 eingebracht und durch Zentrifugieren gleichmaBig 

20 in Porm eines Plussigkeitsf ilmes 13 auf der Innenwandung 
11 des als Hohlform 1 eingesetzten Rohres verteilt. An- 
schlieBend wird Qber eine in axialer und radialer Richtung 
bewegliche Dosiervorrichtung in Porm von mindestens einem 
Rohr 7 mit Austrittsof fnungen 9 pulverformiges Ausgangsma- 

25 terial 15 dem Innenraum des als Hohlform 1 wirkenden Roh- 
res zugefuhrt. Durch Zentrifugalkrafte werden die Pest- 
stoffpartikel auf den Plussigkeitsf ilm 13 getrieben, wo 
eine Benetzung erfolgen kann und die feinen Teilchen mit 
Dispergiermittel uberzogen und vor einer fruhzeitigen Koa- 

30 gulation bewahrt werden. Im Plussigkeitsf ilm 13 driften 
die Feststoffpartikel nun getrennt voneinander in Richtung 
auf die Innenwandung 11 der Hohlform 1 f wo sie mit groBer 
Packungsdichte (50 bis 90% der theoretisch mSglichen 
Packungsdichte) abgelagert werden. 
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Die Zwischenraume bleiben mit der flussigen Phase, di ein 
z.B. Dispergiermittel und ein Bindemittel en thai t f ausge- 
fiillt. Um eine gleichmafiige Ablagerung der Feststof fparti- 
kel langs der Rohrachse der Hohlform 1 zu erleichtern r 
5 kann die Feststof fpartikeleingabe kontinuierlich in axia- 
ler Richtung verschoben vorgenoramen werden. Dm eine mog- 
lichst schnelle Abscheidung zu erreichen, kann die Zugabe 
der flussigen Phase 17 ebenfalls kontinuierlich fiber eine 
getrennte Dosiervorrichtung in Form eines weiteren Rohres 

10 7 • uber eine Duse 99 vorgenoramen und gerade so bemessen 
werden, daB die abgeschiedene Feststof fpartikelschicht 
stets nur mit einem diinnen Fliissigkeitsf ilm bedeckt ist. 
Bierbei ergeben sich folgende Vorteile: Die ProzeBdauer 
kann gegenuber einer einmaligen Zugabe der benotigten 

15 flussigen Phase erheblich vermindert werden, da die Ab- 

scheidungszeit proportional zur Viskositat der Flussigkeit 
und der Filmdicke ist. Eine Separation von Feststoffpar- 
tikeln unterschiedlicher Dichte und Abmessungen wird durch 
diese MaBnahme minimiert. Die innen zu beschichtende Hohl- 

20 form kann sowohl in horizontaler als auch vertikaler Posi- 
tion um ihre Langsachse gedreht werden. 

Im folgenden werden unterschiedliche Ausf uhrungsbeispiele 
zur Herstellung von Si02 - Rohren hoher Dichte, Homogenitat 
25 und Reinheit beschrieben. 

Beispiel 1 : 

In ein rotierendes hochfestes Metallrohr, z.B. aus Stahl 
Oder Aluminium, mit einer Gesamtlange von 160 mm und einem 

30 auBeren Durchmesser von 60 mm, dessen Endflachen mit ab- 
nehmbaren Aperturblenden in einer Dicke von 5 mm versehen 
sind, werden bei einer Ro tat ions frequenz von zunachst 1000 
0/min etwa 120 ml einer 15%-igen Polyvinylalkohollosung 
( Polymer isationsgrad 350) eingebracht. Nach erfolgter 

35 Gleichverteilung der Flussigkeit uber die Innenwandung des 
Rohr s wird uber eine in axialer Richtung bewegliche 
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Dosiervorrichtung 210 g f einverteiltes hochdisperses 
8i02-Pulver mit iner Dosierrate von 1g/rain ebenfalls 
gleichmaBig durch Hin- und Herfahren der Dosiervorrichtung 
ait einer Geschwindigkeit von 5 m/rain bei gleichzeitiger 

5 Erhohung der Rotationsf requenz des Rohres auf 30 000 U/min 
verteilt. Nach erfolgter Sedimentation der Feststof fpar- 
tikel unter einer Zentrif ugalbeschleunigung, die in diesem 
Fall etwa 20 000 mal groBer als die Erdbeschleunigung ist, 
wird der uber der Abscheidung liegende Ciberschussige 
10 Flussigkeitsf ilm abgesaugt und der abgeschiedene Griinkor- 
per durch leichte Erwarmung des Substratrohres f etwa auf 
50 bis 100°C r entformt. Um die Entformung zu erleichtern, 
empfiehlt sich eine dunnlagige Abscheidung eines Gleit- 
f ilmes zu Beginn des Prozesses auf der Innenwandung des 

15 Rohres, z.B. aus Paraffin, Der auf diese Weise erhaltene 
Grunkorper zeichnet sich durch groBe geometrische Genauig- 
keit und eine nahezu ortsunabhangige Dichte aus, Letz teres 
und die Tatsache r daB nach Trocknung bei 120°C und Aus- 
treiben des Bindemittels durch langsames Aufheizen auf 

20 500°C bei einer Auf heizgeschwindigkeit von 150°C/h eine 
geringe offene Porenstruktur zur Verfugung steht, macht 
eine nachfolgende chlorierende Reinigung des Griinkorpers 
und die Sinterung zu Quarzglasrohren moglich.Verunreini- 
gungen konnen z«B* H2O Oder storende Hetallverbindungen 

25 sein. Derartige Verunreinigungen wurden bei 800°C in einem 
bei Raumtemperatur mit SOCI2 gesattigten 02-Strom einer 
Stromungsgeschwindigkeit von 1 bis 2 1/min beseitigt. Die 
Verunreinigungen werden dabei chloriert und entveichen als 
fliichtige Phase. Die Dichtsinterung des geringfugig offen- 

30 porigen Griinkorpers zu transparentem, blasenfreiem Glas 
erfolgte bei 1500°C mit einer Absenkgeschwindigkeit von 
3mm/min unter einer Helium/Chlor (1 bis 3%)-Atmosphare 
eines Druckes von 10 5 Pa und einer Stromungsgeschwindig- 
keit von 1 1/min • Nach diesem Verfahren wurde ein hochrei- 

35 nes, transparentes Quarzglasrohr hoher Oberf lachengvite 
erhalten. 
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Beispiel 2: 

Eine beschleunigte Herstellung von Grunkorpern auf der 
Basis von Si0 2 /Bindemittel kann auf die Weise erreicht 
werden, daB die fliissige Phase (vergleiche Beispiel 1) 
5 wahrend der Feststof fpartikelzugabe ebenfalls kontinuier- 
lich zugefiihrt wird, derart, daB nur ein diinner Fliissig- 
keitsfilm (1 mm, vorzugsweise 10 bis lOOpm) fiber den 
bereits abgeschiedenen Feststoffpartikeln steht. Durch 
diese HaBnahme ist es einerseits moglich, die Geschwindig- 
10 keit der Feststof fpartikelzugabe auf 5 g/min problemlos zu 
steigern und daruberhinaus eine Entmischung von Feststoff- 
partikelteilchen unterschiedlicher GroBe wahrend der 
kurzen Sedimentationszeit zu vermindem. 

15 Beispiel 3: 

Die Herstellung von Grunkorpern auf Basis von Feststoff- 
partikeln/Bindemittel mit Variation der Zusammensetzung 
fiber die Wanddicke kann wie folgt erfolgen: 
Zunachst wird flussige Phase, wie in Beispiel 1 beschrie- 

20 ben r in die Hohlform eingebracht. Durch Zuf uhrung .unter- 
schiedlich zusammengesetzter Ausgangspulver ( Feststof f- 
partikel) und Variation ihres Vernal tnisses zueinander 
fiber die Zeit lassen sich nahezu beliebige Zusammensetzun- 
gen fiber die Wanddicke aufbauen. Ffir die Herstellung von 

25 optischen Wellenleitern ist die definierte Anderung des 

Brechungs index fiber den Radius von groBer Bedeutung. Durch 
Einf uhrung z.B. einer zweiten Dosiervorrichtung in Form 
eines zweiten Rohres, das sich ebenfalls in axialer Rich- 
tung verschieben laBt, kann z.B. 15 Gew.% Ge0 2 enthalten- 

30 des Si0 2 -Pulver in das Innere der rotierenden Hohlform 
simultan mit reinem Si02~Pulver eingebracht werden. Zu 
Beg inn des Prozesses wird zunachst nur reines Si02-Pulver 
in einer Dosierrate von 1 g/min zugefiihrt. Wahrend des 
Prozesses wird dann bei Konstanthaltung der Dosierrate von 

35 1 g/min die Dosierung des reinen Si0 2 -Pulvers linear bis 
auf Null zuruckgenommen bei gleichzeitiger und ent- 
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sprechend r Erhohung der Dosierrate des Si02-Ge02~Pulver- 
Stroraes. Nach den notwendigen Zwischenschritten des Aus- 
heizens, Reinigens, Sinterns, Kollabierens und 
Faserziehens lassen sich auf diese Weise Gradienten- 
5 Index- Fasern mit Dampfungen von weniger als 1 dB/km bei 
1300 nm herstellen. 

Beispiel 4: 

Die Herstellung von rohrformigen Korpern auf Feststof fpar- 
10 tikelbasis, bei dem das f einpulverige Ausgangsmaterial in 
eine hydrophobe Fliissigkeit zentrifugiert wird, kann auf 
folgende Weise vorgenommen werden: 

Es wird gearbeitet wie unter den Beispielen 1 bis 3 be- 
schrieben, mit dem Unterschied, dafl anstelle von wasseri- 
15 gen Polyvinylalkohollosungen ein bei Raumtemperatur 
fliissiges Paraffin verwendet wird. 

Nach Sedimentation des Grunkorpers kann die Entformung aus 
der Hohlform durch eine Erwarmung defr Hohlform auf etwa 
20 100 bis 150°C vorgenommen. werden. 

Statt einer hydrophoben Fliissigkeit als Bindemittel lassen 
sich auch mit Vorteil thermoplastische Oder duroplastische 
Kunststoffe als Dispergiermatrix und Bindemittel ein- 
25 setzen. Als interessant hat sich die Verwendung von sol- 
chen UV-hartenden Lacken herausgestellt, die bei Raumtem- 
peratur dvinnflussig sind und erst durch Einwirkung von 
UV-Strahlung ausharten. 

30 Beispiel 5: 

Die Herstellung und Abscheidung von Feststof fpartikeln in 
einem einzigen ProzeBschritt mit anschlieBendem Zentrifu- 
gieren kann wie folgt vorgenommen werden: 
Zunachst wird flussige Phase, wie in Beispiel 1 

35 beschrieben, in die Hohlform eingebracht. 
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Als Ausgangsmaterialien fur die Erzeugung der fest n Phase 
dienen gasformige Substanz n wie SH4 und 02r die fiber ei- 
nen in axialer Richtung verschiebbaren Ringbrenner in den 
Innenraum der rotierenden Hohlform unter gleichzeitiger 
5 reaktiver Omsetzung eingebracht werden. Wegen der entste- 
henden und abzuf uhrenden Gase werden die Reaktionen in 
Brennerdusen durchgef uhrt, die zylindersymmetrisch auf 
einem Ring mit dem Radius 

r 0 <r<ri (r Q = Achse der rotierenden zylindrischen Hohl- 
10 form; r± = Innenradius der zylindrischen Hohlform) liegen. 
Die Folge ist f daB die unmittelbar hinter den Brennerdusen 
entstehenden Feststof fpartikel direkt in das Beschleuni- 
gungsfeld der Zentrifuge geraten und in Richtung auf die 
Innenwandung der Hohlform sedimentieren. Ein Vorteil die- 
15 ses in situ-Prozesses ist die genaue Dosierbarkeit der Ma- 
terialien und ihre nahezu ideale Dispersion in der Gaspha- 
se. 

Es wurde mit folgenden ProzeBparametern gearbeitet: 
20 Gasflusse: SiH4«165 cm 3 /min? 02=650 cm 3 /»inj 

diese Werte beziehen sich auf einen Druck von 
10,11.10 4 Pa; * 
Umdrehungsgeschwindigkeit der Hohlform: 1500 O/min? 
Abscheidungsdauer : 6 Stunden? 
25 Abgeschiedene Si02~Feststof fpartikelmasses 180 g. 

Als Ausfuhrungsbeispiele wurden Beispiele beschrieben r aie 
sich auf die Herstellung von hochreihen oder dotierten 
Quarzglasrohren beziehen. Nach dem vorliegenden Verfahren 
30 und der vorliegenden Vorrichtung lassen sich jedoch auch 
Rohre aus beliebigen anderen Werkstoffen herstellen, z.B. 
aus Aluminiumoxid oder Eisen. 

Hochreine und maBgenaue Quarzrohre r wie sie nach dem vor- 
35 liegenden Verfahren herstellbar sind, konnen bei der Her- 
stellung von optischen Wellenleitern r aber auch bei der 
Herstellung von Halogen- und Gasentladungslampen Anwendung 
f inden. 
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1 verfahren zur Herstellung von rohrformigen Korpern, bei 
welchem ein Gemisch aus dem Werkstoff des auszubildenden 
Korpers in Pulverform (feste Phase) und einem Bindemittel 
in flussiger Phase in eine Hohlform mit einer der 
5 Geometrie des auszubildenden Korpers entsprechenden 
Geometrie eingebracht wird, derart, da8 die Hohlform urn 
ihre Langsachse gedreht wird, wobei sich das 
Pulver-Bindemittel-Gemisch an der Innenwandung der 
Hohlform ablagert und uberschussiges Bindemittel entfernt 
10 wird, wonach der entstandene GrunkSrper weiterbearbeitet 
wird, dadurch q ^Vennzeichnet , 

daft die feste Phase und die flussige Phase getrennt 
voneinander in die Hohlform eingebracht werden. 

,5 2 Verfahren nach Anspruch 1 , dadnrrh gekennzeichnet , 

da* das Bindemittel und die feste Phase nacheinander uber 
Desiervorrichtungen in die Hohlform eingebracht werden, 
wobei zunachst die flussige Phase auf der Innenwandung der 
Hohlform abgeschieden wird. 

20 

3 Verfahren nach Anspruch 2, dadnrrh gekennzeichnet,, 
daB das Bindemittel und die feste Phase nacheinander 
mehrfach wiederholt uber die Desiervorrichtungen xn dxe 
Hohlform eingebracht werden. 

4. verfahren nach Anspruch 1, dBdurch gekennzeichnet c 
da8 das Bindemittel und die feste Phase * lei <* Z f 
g etrennte Desiervorrichtungen in die Hohlform eingebracht 
werden, wobei uberschussige flussige Phase wahrend des 
30 Prozesses abgesaugt wird. 
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5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet , 

daB die Dosiervorrichtungen und die Hohlform relativ 
zueinander bewegt werden wahrend des Einbringens der 
5 festen Phase und der flussigen Phase. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB auf die Innenwandung der Hohlform vor Anbringen von 
flussiger Phase und fester Phase ein Gleitfilm zur 

10 besseren Entf ormbarkeit des Grunkorpers aufgebracht wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, 
daB als Gleitfilm hochmolekulare Kohlenwasserstoffe 
angebracht werden. 

15 

8. Verfahren nach Anspruch 1 r dadurch gekennzeichnet , 
daB das Bindemittel mehrphasig ist. 

9. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 

20 dafl als Bindemittel eine hydrophobe Flussigkeit eingesetzt 
wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, 
dafl als Bindemittel ein bei Raumtemperatur flussiges 

25 Paraffin eingesetzt wird. 

11. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafl die feste Phase ein pulverkeramischer Werkstoff ist. 

30 12. Verfahren nach Anspruch 11 r dadurch gekennzeichnet f 

dafl der pulverkeramische Werkstoff ein fur die Herstellung 
von optischen Wellenleitern geeigneter Werkstoff ist. 

Wk ■ 7 ... 

13. Verfahren nach Anspruch 11 r dadurch gekennzeichnet, 
35 dafl der pulverkeramische Werkstoff AI2O3 ist. 
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14. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet f 
dafl der Werkstoff hochdisperses Si02~Pulver iner 
Korngr3fl im Bereich von 5 bis 500 nm, vorzugsweise von 10 
bis 200 nra, ohne oder mit fur die Einstellung eines 

5 gewunschten Brechungsindex geeignete(r) Dotierung ist. 

15. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche 1 
bis 14, dadurch gekennzeichnet, 

dafl die feste Phase uber einen chemischen Prozefl in der 
10 Gasphase hergestellt wird. 



16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet . 
dafl die Herstellung der festen Phase uber einen chemischen 
Prozefl in der Gasphase unmittelbar vor ihrer Abscheidung 

15 auf der Innenwandung der Hohlform vorgenommen wird. 

17. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet , 
dafl als gasformige Ausgangssubstanzen SiH 4 und O2 
eingesetzt we r den. 

20 

18. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, 
dafl die Erhitzung der gasformigen Ausgangssubstanzen uber 
roindestens eine in axialer Richtung uber der Hohlform 
verschiebbare Heiz vor richtung vorgenommen wird. 

25 

19. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafl die feste Phase ein pulvermetallurgischer Werkstoff 
ist. 



30 20. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafl die feste Phase in Chargen abweichender chemischer 
Zusammensetzung nacheinander in die Hohlform eingebracht 
wird. 
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21. Verfahren nach Anspruch 20, dadarch gekennzeichnet , 
daB die feste Phase derart in die Bohlfonn eingebracht 
wird r daB sich Schichten unterschiedlicher Zusammensetzung 
entsprechend einem gewunschten Brechungsindexprof il auf 

5 der Innenwandung der Hohlform abscheiden. 

22. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekenn2eichnet , 
daB als Dotierstoff Ge0 2 eingesetzt wird. 

10 23. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens gemafl den 
Anspruchen 1 bis 22 , gekennzeichnet durch eine als 
Zentrifuge antreibbare Hohlform (1), die durch zwei 
senkrecht zur Langsachse der Hohlform angeordnete 
Aperturblenden (3) verschlieBbar ist, durch deren 

15 Offnungen (5) mindestens je ein Rohr (7,7 f ) als 

Dosiervorrichtung entlang der Langsachse der Hohlform 
verschiebbar sind, derart, daB ein Teil des (der) Rohres 
(Rohre) auflerhalb der Hohlform verbleibt und von dort mit 
in den Innenraum der Hohlform einzubringenden Stoffen 

20 beschickbar ist und der andere, im Innenraum der Hohlform 
befindliche Teil des (der) Rohres (Rohre) mit mindestens 
je einer Austrittsof fnung (Duse) (9 r 99) versehen ist r 
durch die in den Rohren befindliche Stoffe zunachst in den 
Innenraum der Hohlform gelangen und durch 

25 zentrifugalkrafte auf der Innenwandung (11) der Hohlform 
abscheidbar sind. 

24. Vorrichtung nach Anspruch 23 r dadurch g ekennzeichnet, 
daB die Rohre (7,7*) urn ihre Langsachse drehbar sind. 

30 

25. Vorrichtung nach Anspruch 23, dadurch g ekennzeichnet, 
daB die Hohlform (1) ein Rohr ist, das stirnseitig mit den 
Aperturblenden (3) verschlieBbar ist. 
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26. Vorrichtung nach Anspruch 23, dadurch q kennzeichnet f 
daB der Zentrif ugalantrleb der Hohlform (1) mit Hilfe 
eines Motors, mit dessen Achse die Hohlform verbunden ist, 
erfolgt. 

5 

27. Vorrichtung nach Anspruch 23, dadurch gekennzeichnet , 
daB der Zentrif ugalantrieb der Hohlform (1) derart 
erfolgt, daB die Hohlform Rotor eines Elektro-Motors ist. 

10 28. Verwendung des nach dem Verfahren gemafl den Anspruchen 
1 bis 22 hergestellten Grunkorpers als Vorform hoher 
Dichte und Homogenitat fur optische Wellenleiter . 

29. Verwendung des nach dem Verfahren gemaB den Anspruchen 
15 1 bis 22 hergestellten Grunkorpers als Vorform fur Kolben 
fur Halogen- oder Gasentladungslampen. 



20 
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